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Sposob zwickszania termicznej stabilnosci estru dwumetylowego
kwasu tereftalowego
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Do wytwarzania wldkien z folii poliestrowej sto-
suje sie jako produkt wyjSciowy ester dwumety-
lowy kwasu tereftalowego, zwykle w postaci sto-
pionej. Jezeli polikondensacji nie prowadzi sie
bezposrednio po otrzymaniu estru kwasu terefta-
lowego w stanie stopionym ester ten przeprowadza
sie w stan krystaliczny — na przyklad za pomoca
walcéw zluszczajgcych i stapia sie ponownie przed
uzyciem. Zaskrobywanie lusek — pakowanie i po-
nowne stapianie produktu jest klopotliwe i pra-
cochtonne, Przechowywanie estru dwumetylowego
kwasu tereftalowego w stanie stopionym powoduje
obnizenie jako$ci produktu, poniewaz termostabil-

no$é estru dwumetylowego kwasu tereftalowego'

jest niewystarczajgca do dluzszego przechowywa-
nia w temperaturze 160—180°C. Ta termiczna nie-
stabilno§é objawia sie przede wszystkim we wzros-
cie liczby kwasowej i w zabarwianiu sie produktu.

Stwierdzono, ze niestabilno§¢ termiczng estru
dwumetylowego kwasu tereftalowego mozna usu-
naé, jezeli do stopionego produktu doda sie jed-
nowarto$Sciowych, nasyconych, alifatycznych alko-
holi o jednym do &ztetech atom¢éw wegla, ko-
rzystnie metanolu, w iloSci 0,01—3,0%, najko-
rzystniej 0,1—1,0%.

Alkohol dodaje sie w ten sposéb, ze do stopio-
nego produktu wprowadza sie strumi€h azotu lub
dwutlenku wegla lub gazu obojetnego, nasyconego
alkoholem w temperaturze 40—50°C. Korzystnie
umieszcza sie alkohol w naczyniu, ogrzewa do
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temperatury 40—50°C i przepuszcza gaz. Przy
magazynowaniu wiekszych iloSci estru dwumetylo-
wego kwasu tereftalowego poleca sie dodawanie
alkoholu za pomocg pompy dozujacej. Wiekszo§é
alkoholu rozpuszcza sie w stopionym produkcie,
wyparowuje jednak powoli, tak ze przy dluiszym
przechowaniu nalezy dodaé go powtérnie lub
wprowadzaé w sposob ciagly. Chociaz alkohol
etylowy i wyzsze alkohole wywierajg taki sam
wplyw na stabilno§é termiczng, korzystnie stosu-
je sie metanol, gdyz w tym przypadku nie wpro-
wadza sie substancji obcej.

Nieoczekiwany wplyw nizszych alkoholi na
termiczng stabilno§é estru dwumetylowego kwasu
tereftalowego mozna prawdopodobnie wytluma-
czyé tym, ze alkohol blokuje katalitycznie aktyw-
ne centra powierzchni naczynia. Zapobieganie sa-
moutlenianiu przez utworzenie gazowej warstwy:
ochronnej ponad stopionym produktem nie moze
stanowié wyjas$nienia, poniewaz odizolowanie pro-
duktu czystym azotem lub dodanie nizszych keto-
néw, estrow lub chlorowcoweglowodoréw: nie
wplywa na termostabilno§é estru dwumetylowego
kwasu tereftalowego.

Wynala;ek umozliwia przechowanie stopionego
estru dwumetylowego kwasu tereftalowego w tem-
peraturze 160°C bez widocznego obnizenia jakoS$ci
co najmniej przez 7 dni. Fakt ten ma znaczenie
Wszedzi'e tam, gdzie ester dwumetylowy kwasu
tereftalowego nie moze byé natychmiast przero-
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biony na polikondensat, zwlaszcza w przypadku
transportu tego produktu w stanie cieklym na
wieksze odlegloSci.

Przyktad I. Estrem dwumetylowym kwasu
tereftalowego o wysokim stopniu czystoSci w po-
staci lusek napeliono rurki ze szkla jenajskiego
o Srednicy 2,3 cm i wysokoSci 20 cm. Nastepnie
do jednej czeSci rurek dodano chemicznie czyste-
go metanolu w ilo$ci od 0,1 do 1% w stosunku do
wypelniajgcego estru dwumetylowego kwasu te-
reftalowego i zawarto$é wszystkich rurek stopio-
no. Rurki przykryto nastepnie malymi zlewkami,
ogrzewano w cieplarce w ciggu 48 godzin do tem-
peratury 200°C i co 12 godzin oznaczano liczbe
zabarwienia Hazen’a stopionego produktu. Nizej
podana tabela przedstawia wyniki tego do$wiad-
czenia.

é‘ P:ﬂ Liczba zabarwienia
-—; gg Hazen’a stoplonego
@ %EE Dodatek produktu po
Nr '233'5 do stopionego X : X .
Neod ; produktu N |5 N "
EEEL tPEAE N
N :'g N ug bnﬁ bo§ 1) 5
Smad sg| 38 |g8| s 8
1| 10 | bez dodatku 120 | 250 | 350 | PoRad
500
2| 10 bez dodatku 90| 150|200 300
3| 10 | 1% menatol 10| 10| 10| 10
4| 10 | 1% menatol 10| 10| 10| 10
5 10 0,5% menatol 10| 10| 10 10
6| 10 0,5% menatol 10| 10| 10 10
71 10 0,2% menatol 10 10| 10 10
8( 10 | 0,2% menatol 10| 10| 10 10
9| 10 | 0,1% menatol 10| 10| 40| 70
10| 10 | 0,1% menatol 10| 10| 20| 60

Wyniki do$wiadczenia wykazuja, ze bez dodatku
metanolu nastapilo po 48-godzinnym ogrzewaniu
do temperatury do 200°C silne zabarwienie sie
produktu (prébki 1 i 2). Przy dodatku przeszio
0,2% metanolu ten sam produkt w tych samych
warunkach catkowicie jest stabilny (prébki 3—S8).
Przy dodatku tylko 0,1% metanolu widoczna jest
nieznaczna niestabilno$é produktu (probki 9 i 10).
Taki dodatek metanolu nie wystarcza wiec juz
w podanych warunkach doswiadczenia do osigg-
niecia dobrej termostabilno$ci.

Przyktad II. Ester dwumetylowy kwasu te-
reftalowego o wysokim stopniu czysto$ci o liczbie
zabarwienia Hazen’a 10, ogrzewano w ciggu 48
godzin do temperatury 200°C w warunkach opisa-
nych w przykladzie I.

Zamiast metanolu oddano przed rozpoczeciem
ogrzewania 0,5% bezwodnego alkoholu etylowego.
Po ogrzewaniu liczba zabarwienia Hazen’a pro-
duktu wynosita bez zmiany 10.

Przyktad III 2,5 tony estru dwumetylowego
kwasu tereftalowego, o wysokim stopniu czystosci
przepompowano do zbiornika ze stali szlachetnej
(V4A) o pojemnosci 3 m3 i tam przechowywano
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pod gazem obojetnym w temperaturze 160°C. Po
uplywie 155 godzin przeprowadzono produkt
w luski przy uzyciu walca zluszczajacego i po-
brano do analizy szereg probek, dla ktérych ba-
dano liczbe kwasowg, temperature zastygania
i liczbe zabarwienia Hazen’a. Nizej podana tabela
przedstawia wyniki analiz.

3] 01 3
5 ok
9 | s |m23
« = T oo
= 3 | 2alQax
5 Pobranie prébki i sE|8ga
© @ o 8 EE
= o) | o0
o el 2 5 laomo
N RN o
2] 2 o Z|2=09
Z | HN|AER
1 | przed rozpoczeciem
do$wiadczenia 0,0 |140,63| 10
2 | przy zluszczeniu
0—800 kg 0,05 | 140,61 40
3 | przy ztuszczeniu
800—1600 kg 0,05 |140,61| 40
4 | przy zluszczeniu ' .
1600—2500 kg 0,05 | 140,62 30

Przez 155-godzinne przechowywanie produktu
w temperaturze 160°C nastgpilo znaczne podwyz-
szenie liczby kwasowej i liczby zabarwienia
Hazen’a.

Przyklad IV. 2,5 tony estru dwumetylowego
kwasu tereftalowego o wysokim stopniu czystoSci
przepompowano do zbiornika ze stali szlachetnej
(V4A) o pojemno$ci 3 m3 i przechowywano z do-
datkiem 10,75 kG metanolu w temperaturze 160°C.
Metanol dodawano za pomocg pompy dozujacej
w ten sposéb, ze najpierw w przeciagu 3 godzin
wprowadzono 2,5 kg, a nastepnie przez 165 godzin
co godzine po 0,05 kg. Po uptywie 168 godzin prze-
prowadzono produkt w luski przy uzyciu walca
zluszczajacego i pobrano do analizy szereg prob,
ktére badano na liczbe kwasowg, temperature za-
stygania i liczbe zabarwienia Hazen’a. W ponizszej
tabeli zestawiono wyniki analiz.
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1 | przed rozpoczeciem
doswiadczenia 0,00 | 140,63| 10
2 | przy zluszczeniu
0—800 kg 0,00 | 140,62 10
3 | przy zluszczeniu
800—1600 kg 0,00 | 140,62 10
4 | przy ztuszczeniu
1600—2500 kg 0,00 | 140,61 10
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W ciggu 168-godzinnego przechowywania pro-
duktu w temperaturze 160°C z dodatkiem 0,1%
metanolu nie nastapilo obnizenie jako$ci produktu.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposdb zwiekszania termicznej stabilno$ci estru
dwumetylowego kwasu tereftalowego, znamien-
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ny tym, ze do stopionego estru dwumetylowego
kwasu tereftalowego dodaje sie jednowarto$cio-
wych, nasyconych, alifatycznych alkoholi o 1—4
atoméw wegla w ‘iloSci 0,01—3% zwlaszcza
0,1—1%.

Sposéb wedlug zastrz. 1 znamienny tym, ze do
stopionego estru dwumetylowego kwasu terefta-
lowego dodaje sie metanol w ilosci 0,1—1%.
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